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4,4H4ethylen-bis (cyclohexylisocyanat ) -isomeren- Gemisch 



Die Erfindung bezleht sich auf Gemische von 4,4'-Methy- 
len-bis (cyclohexylisocyanat) - Isomeren. 

Materialien, insbesondere Diisocyanate, in einer unter 
normalen Bedingungen der Temperatur und des Drucks flUssigen 
Form verfUgbar zu haben, da es hierdurch moglich ist, die 
Materialien mit Hilfe von Pumpen zu handhaben, ohne dafl es 
notwendig ist, beheizte Lagereinriehtungen und Purapleitungen 
zi^rstellen, die teuer und unzweckmaflig sind und haufig zu 
einer Schadigung, z.B. Verfarbung, der erhitzten Materialien 
und/oder ihrer Reaktionsprodukte ftihren. 



Diisocyanate sind allgemein bekannte technische Materialien, 
die ira allgeraeinen durch Phosgenierung des entsprechenden 
Diarains hergestellt und hauptsachlich filr die Herstellung 
von Polyurethanderivaten durch Umsetzung der Isocyanat- 
gruppen rait den Hydroxylgruppen eines Polyathers Oder Poly- 
esters und/oder ftlr die Herstellung von Polyharnstoffderi- 
vaten durch Umsetzung der Isocyanatgruppen rait Wasser Oder 
Diaminen verwendet werden. 4, 4' -Methylen-bis( cyclohexyliso- 
cyanat) ist eine bekannte aliphatische feste Verbindung und 
kann durch Ubliche Phosgenierung von 4,4 f -Methylen-bis(cyclo- 
hexylamin), z.B* nach einera Phosgenierungsverfahren der in 
der USA-Patentschrift 2 822 373 beschriebenen Art, herge- 
stellt werden. 4,4 f -Methylen-bis(cyclohexylarain) selbst kann 
in drei stereoisomeren Pormen yorliegen, die als cis,cis-, 
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trans- und c^^rans-Isomere bezeichnet ^^den und ausfilhr- 
lich in den USA-Paten tschrif ten 2 606 925, 2 49* 563, 
2 606 924, 3 153 088 und 3 155 724 beschrieben sind. Es 
handelt sich dabei urn verschiedene Kombinationen dieser 
4, 4 • -Methy len-bis (cyclohexylamin) -Isomeren und Verfahren zur 
Herstellung von bestimmten Isomeren und deren Kombinationen. 



Gegenstand der Erfindung 1st ein als sogenanntes 2o % trans, 
trans-Isomeres bezeichnetes, aus 4, 4 ■ -Methyl en -bis (cyclo- 
hexylisocyanat) -Isomeren bestehendes Gemisch, das 15-17 
Gew.-% des trans, trans-Isomeren, 4 Gew.-% des cis,cis-Iso- 
meren und 76 Gew.-% des cis, trans-Isomeren enthalt. Dieses 
als 2o % trans, trans-Isomeres bezeichnet* 4,4 '-Methylen-bis- 
(cyciohexylisocyanat)-Isomerengemisch kann durch Ubliche 
Phosgenierung der entsprechenden Diamine mit der Zusammen- 
setzung 15 bis 17 f trans, trans-Isomere, 4 % ci»,cis-Isomere 
und 76 % cis,trans-Isomere oder durch Mlschen der reinen 
Isomeren in den angegebenen Mengenverhaltnissen hergestellt 
werden . 

Die neuen erf indungsgeraaBen Materialien sind hauptsELchlich 
als bequeme Ausgangsmaterialien ftlr die Herstellung von Poly- 
urethanen und/oder Polyharnstoffen vorgesehen. Nattlrlich 
kbnnen geringe Mengen von Nebenprodukten der Phosgenierung 
und Verunreinigungen in gewissen Fallen bei Verwendung ftlr 
diese Zwecke in Kauf genommen werden, z„B. die Nebenprodukte 
und Verunreinigungen in rohen oder undestillierten Geraischen 
von 4,4 , -Methylen-bis(cyclohexylisocyanat)-Isomeren, die 
durch Phosgenierung erhalten werden, einschlieBlich eines 
Materials, wie 2, V-Di-(isocyanat-cyclohexyl)-methah, das 
durch Phosgenierung der geringen Menge des entsprechenden 
Diamins gebildet wird, das in dem Diaraingemisch vorhanden ist; 
das der Phosgenierung unterworfen ist. 

In dem folgenden Beispiel beziehen sich die Mengenangaben 
auf das Gewicht, falls nicht anders angegeben. 
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Belspiel 

45 Telle eines aus Isoraeren von 4,4'-Methylen-bls(cyclo- 
hexylarain) bestehenden Gemisches, das etwa 15 bis 17 % des 
trans, trans-Isomeren, 4 $ des cis, cis-Isoraeren, l6 % des 
cis, trans-Isomeren und 4 % 2,4' -Di-(aminocyclohexyl)methan 
enthalt, In etwa 42) Teilen o-Dichlorbenzol werden In ein 
gut bewegtes ReaktionsgefaB gegeben. Unter die Oberflache 
der FlUsslgkeit wird Chlorwasserstof f eingefUhrt, und zwar 
2 Stunden in einer Menge von 7 Tellen/Stunde und eine wel- 
tere Stunde in einer Menge von 3 Teilen/Stunde, wahrend 
die Teinperatur bei 65 bis 80°C gehalten wird. Dann wird 
Phosgen in einer Menge von stUndlich 8,5 Teilen eingefUhrt, 

t schnell auf 150°C er- 




erhitzt und 2,5 Stunden bei dieser Tempera tur gehalten und 
abschliefiend auf 170°C erhitzt und 5 Stunden bei dieser 
Temperatur gehalten wird. Die erhaltene Masse wird durch 
langsame EinfUhrung von Sticks toff auf 50°C oder darunter ge 
kUhlt. Ein Teil der Phosgenierungsmasse wird zur Entfernung 
des als Losungsmittel verwendeten o-Dichlorbenzols unter 
vermindertem Druck destilliert, wobei flUssiges 4,4'-Methy- 
len-bis(cyclohexylisocyanat) erhalten wird, das bezogen auf 
den Isocyanatgehalt, eine Reinheit von 99,5 # hat und bei 
etwa l66°C/0,7 mm Hg siedet. Wenn die PlUssigkeit lfingere 
Zeit bei etwa 24°C gehalten wird, sind keine Anzeichen einer 
Kristallisation festzustellen. 
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Patentansprtiche 



i^y Als 2o % trans , trans-Isomeres bezeichnetes 4,4'-Me- 

thylen-bis (cyclohexylisocyanat ) -Isomerengemisch , enthaltend 
15 bis 17 Gew.-% des trans , trans-Isomeren, 4 Gew.-% des 
cis,cis-Isomeren und 76 Gew.-% des cis , trans-Isomeren. 

2. Als 2o % trans, trans-Isoraeres bezeichnetes 4,4 , -Me- 

thylen-bis (cyclohexylisocyanat) -Isomerengemisch, .herge- 
stellt aus den entsprechenden •Diaminen der Zusamxaensetzung 
15 bis 17 % trans , trans- I some re , 4 % cis,ci&-Isomere und 
76 % cis, trans-Isomere. 
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